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 Введение 
 Береза – один из наиболее распространенных видов деревьев в лесах Сибири и 
европейской части России. По содержанию биологически активных веществ кора березы 
является рекордсменом среди других видов дешевого и доступного сырья. Выделяемый из 
коры березы бетулин (луп-20(29)-ен-3β,28-диол), а также его многочисленные 
производные обладают разнообразной биологической активностью [1,2]. 
Практическое использование бетулина и его производных затрудняется их низкой 
растворимостью в большинстве растворителей и нерастворимостью в воде. Наиболее 
простой и эффективный способ для придания растворимости бетулину и бетулиновой 
кислоте является их сульфатирование с получением соответствующих сульфатов [3]. 
Одним из наиболее распространенных сульфатирующих агентов является комплекс 
SO3- пиридин, получаемый взаимодействием хлорсульфоновой кислоты с пиридином. 
Однако использование агрессивной хлорсульфоновой кислоты требует наличия 
кислотостойкого оборудования. Кроме того, в процессе сульфатирования выделяется 
хлористый водород, который необходимо утилизировать или нейтрализовать. 
Целью данной работы является разработка способа синтеза дисульфата бетулина 
сульфаминовой кислотой и  исследование полученного продукта. 
 Методика эксперимента. 
 В качестве исходного сырья использовали бересту березы, предварительно 
измельченную до частиц размером от 1 до 3 мм.  
Для проведения сульфатирования из исходного сырья был получен бетулин. Для 
этого в двухлитровую круглодонную колбу, снабженную обратным холодильником, 
помещали 55 г бересты, предварительно измельченную до частиц размером от 1 до 3 мм, 
заливали раствором, приготовленным из 100 г NaOH и 350 мл воды, затем добавляли 1,5 л 
этанола и кипятили 12 часов. После кипячения, горячую реакционную массу 
отфильтровывали через воронку Бюхнера. Фильтрат переносили в двухлитровую 
круглодонную колбу для перегонки и отгоняли спирт. После чего наблюдади выпадение 
осадка. Осадок охлаждали, промывали на фильтре горячей водой до нейтральной реакции 
промывных вод (осадок становится белым). Бетулин сушили при комнатной температуре. 
Перекристаллизацию проводили из изопропилового спирта.  
Сульфатирование бетулина проводили сульфаминовой кислотой в N,N-
диметилформамиде. В трехгорлую колбу объемом 100 мл снабженную мешалкой, 
термометром и капельной воронкой загружали 30 мл N,N-диметилформамида и при 
интенсивном перемешивании и охлаждении при температуре 5 °С прибавляли 1,5 г 
сульфаминовой кислоты и 0,8 г мочевины. После того, как вся сульфаминовая кислота 
прибавлена, при перемешивании медленно порциями загружали 2,2 г (0,005 моль) 
бетулина, нагревали колбу на водяной бане до 70 °С и поддерживали эту температуру в 
течение 3-х час. Затем реакционную массу охлаждали до 10-15 °С, разбавляли 100 мл 
воды, переносили в делительную воронку и экстрагировали 150 мл бутанола. Затем 
бутанольный экстракт промывали водой и обрабатывали его 4%-ным раствором 
гидроксида натрия до рН 8-9. Отделяли бутанольный экстракт и концентрировали под 
вакуумом с выделением 3,28-дисульфат бетулина в виде натриевой соли. Выход продукта 
составил 3,2 г (94%) 
 Состав и строение полученного 3,28-дисульфата бетулина были подтверждены ИК- 
и ЯМР-спектрами. 
 ИК– спектры бетулина и натриевой соли дисульфата бетулина сняты на 
спектрометре  Vector - 22 фирмы Bruker в области длин волн 400–4000 см –1. 
Спектры ЯМР 13С образцов бетулина и натриевой соли дисульфата бетулина 
регистрировали на спектрометре Bruker Avance III 600 MГц.  
 
Обсуждение результатов. 
Функциональными группами в бетулине, которые могут подвергаться 
сульфатированию, являются первичные и вторичные гидроксильные группы, а также 
двойная связь в изопропенильной группе у пятичленного кольца. Процесс 
сульфатирования бетулина, приводящий к синтезу натриевой соли дисульфата бетулина 
протекает согласно схеме(рис.1): 
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Рисунок 1 – Схема синтеза натриевой соли 3,28-дисульфата бетулина 
 
Состав и строение полученных продуктов были подтверждены  данными ЯМР- и 
ИК-спектроскопии. Для этой цели была проведена сравнительная характеристика 
соответствующих спектров исходного и сульфатированного бетулина. На рисунках 2 и 3 
представлены ЯМР-спектры  бетулина и натриевой соли дисульфата бетулина. А на 
рисунках 4 и 5 представлены ИК- спектры бетулина и натриевой соли дисульфата 
бетулина. 
 ЯМР 13C спектр бетулина достаточно подробно изучен. Известно, что химический 
сдвиг у вторичного атома углерода C3 связанного с гидроксильной группой наблюдается 
при 78-79 м.д., а у первичного атома C28 при 59-60 м.д.  
Анализ ЯМР 13C спектров исходного бетулина и 3,28-дисульфата бетулина показал, 
что у исходного бетулина химический сдвиг атома углерода C3 наблюдается при 78,253 
м.д. и атома углерода C28 при 58,963 м.д., после замещения гидроксильных групп на 
сульфогруппы, химический сдвиг атома углерода C3 полностью сместился к 86,226 м.д., а 
атом углерода C28 к 65,916 м.д (рис.3). Это доказывает что произошло полное замещение 
гидроксильных групп бетулина на сульфогруппы. 
 
 
Рисунок 2 – ЯМР 
13C  спектр бетулина 
 
 
 
 
Рисунок 3 - ЯМР 13C спектр 3,28-дисульфата бетулина 
 
В ИК-спектре бетулина, наблюдается интенсивная полоса в области 2930-2932 см-1, 
которая может быть отнесена к СН3, СН2 и СН симметричным и ассиметричным 
валентным колебаниям (рис.4). 
 
 
Рисунок 4 – ИК-спектр бетулина 
В ИК-спектре 3,28-дисульфата бетулина присутствуют полосы поглощения в 
области 834-835 см-1 (SO) и 1221-1223 см-1 (SO2), которые подтверждают введение 
сульфатной группы в молекулу бетулина (рис.5). 
 
 
 
Рисунок 5 – ИК-спектр 3,28-дисульфата бетулина 
 
Показано, что сульфатирование бетулина сульфаминовой кислотой в присутствие 
мочевины в N,N-диметилформамиде при температуре 65-70 °С протекает за 3 часа и 
приводит к образованию 3,28-дисульфата бетулина. 3,28-дисульфат бетулина получен в 
виде натриевой соли. 
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